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1,097,327. Carrier gas separating device. 
HITACHI Ltd. Sept. 21, 1966 [Oct. 1, 1965 (2)], 
No. 42197/66, Heading B1L. A carrier gas 
separat- ing device, used bet- ween a gas 
chromato- graph and a mass' spectrometer and 
con- sisting of a separating tube 20 made of 
porous material (e.g. fritted glass) enclosed by a 
vacuum jacket 21 which has means for 
evacuating the jacket interior, contains a inner 
space reduction member 25 so arranged that an 
interstice 26 is formed between the tube and 
member which acts to com- municate an inlet 23 
from the gas chromato- graph with an outlet 24 to 
the mass spectro- meter. The member may be 
axially movable within the tube to interrupt the 
communica- tion between inlet and outlet, e.g. a 
magnet 29 embedded in the upper portion of the 
member is attracted by an electromagnetic coil 
31 when energized. Protuberances on the 
member may be provided to support a non-axially 
movable member within the tube. 
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Die Erfindung bezieht sich auf eine Triigergasab- Verlangerung des Rohres zu ^J^^^'^.^^";.^?^;!^ 

irennvorrichiung mit einem Tragergastrennrohr aus eines solchen Rohres isl jedoch ^ehr schwieng Deni- 

porosem Material, einem dieses umschlieBenden Va- gegenuber kann die Abirennung des I ragergases 

kuummaniel, Miilcln zur Evakuierung des Innen- durch die vorsiehend angegebene erfindungsgemaBL 

raumes dieses Maniels und einem AuslaB und einem 5 Anordnung der Tragergasabirennvornchtung murk. 

EinlaB an den enlgegengesetzien Enden des Trager- lich erhohi sein, wahrend Diffusion Oder Mischung 

gasircnnrohres. der getrcnnien Probenkomponenten mi! 1 ragergas- 

Eine solche Vorrichiung dicnt insbesondere als irennrohr verhindert werden. . 

Obergangsstuck zwischen einem Gaschromatogra- Die Erfindung wird an Hand der Zeichnung nancr 

phcn und einem Massenspektrographeii, in dem die lo eriautert; es zeigl 

gaschromatographisch aufgeirennten Bestandteile Fig. 1 ein Blockdiagramm emer Anlage, Dei der 

einer Probe massenspeklromeirisch analysiert werden ein Gaschromatograph direkt mit eincm Massen- 

sollcn. speklromeler gekoppell ist, 

Fiir die massenspektromelrische Analyse der in Fig. 2 einen Schnitt in axialer Richtung durch 

eincm Gaschromatographen aufgetrennien Proben- 15 eine erfindungsgeroaBe Tragergasabtreanvornchtung 

bestandteile mitiels eines dirckl angcschlossenen und 

Massenspektro.4raphen ist die Anwesenheit des fiir Fig. 3 das Element zur Verminderung des Innen 

die '"laschromatographie erforderlichen Tragergases raumes gemaB F i g. 2 in Aufsicht. 

ncben den inieressiercndcn Probenkomponenten sehr GemaB Fig. 1 umfaBt ein Gaschromatograph 1 

itorcnd und eine mogHchst vollstandige Abtrennung 20 cine Tragergasfiaschc 3, Druckmess^r 4 und 5, ein 

des Tragcrsases daher anzustrebcn. Nadelvenlil 6. einen ProbeneinlaB 7, eme Saule 8, 

Fur die Abtrennung dieses Tragergases wurde be- einen Stromungsteiler 9, einen Detektor 9a, emen 

rciis ein als »Tragergastrennrohi-« bezeichnetes poro- Schreiber II, der uber einen Ver£tarker 10 mit dcm 

scs Rohr als Verbindung zwischen Gaschromatograph Detektor 9a vcrbunden ist und einen tempcratur- 

und Masscnspekiromcicr vorgcschlapcn, das von 25 geregelten Ofen 12, mit dem die Saule 8 und der De- 

eincm Vakuummantel umschlossen wird, in den hin- tektor9a auf konstanter Temperatur gehaiten wer- 

ein das Trager?as abgesaugt wird (s. beispiclsweise den. Ein Masbenspektromcler 2 umfaBt eine lonen- 

» Analytical Chemislrya, Bd. 37. Mai 1964, Nr. 6, quelle 13, Magnetpolc 14, einen Spalt 15, cincn 

S. 1135 bis 1137). lonenauffiinger oder -kolleklor 16 und emen ubcr 

Mit einer soIchcn Vorrichiung kann das Triigcrgas 30 einen Verstarker 17 mit dem lonenkollektor 16 ver- 

icdocli nichl in befriedigcnder Weise abgetrennt wcr- bundenen Schreiber 18. Zwischen dem Gaschroma- 

dcn, da die Innenoberflache des Trennrohres, d. h. tographen I und dem Massenspektrometer 2 ist cine 

die mit dem Tragergas in KonJakt kommende Ober- Tragergasabtrennvorrichtung 19 innerhalb eines Ofens 

fliiche rclativ klein ist. Bci einer VcrgroBerung der 19^ angcordnct. 

Innenoberflache des Rohres nimmi aber nolwendiger- 35 Bcim Belrieb wird zunachst^^ragergas aus derGas- 

wcisc scin Innenraum zu, so daB cine Diffusion und (lasche 3 in die Saule 8 eingclassen und unter Beob- 

Wiedcrvcrmischung der vom Gaschromatographen achtung der Druckmesser 4 und 5 das Nadelvcntil 6 

getrennten Probenkomponenten innerhalb des T:a- auf einen bcstimmlen Druck des Tragergases cingc- 

fsergasirennrohrcs staitfinden kann. Vollsliindig be- stellt, Dann wird, wenn cine vorbestimmtc Probc- 

friedigcndc Analyscncrgcbnissc konnen also mit einer 40 menge in den ProbeneinlaB 7 injizicrt wird, die Probe 

derarligen Vorrichiung nichl erwartel werden. durch das Tragergas in die Siiule 8 cingefuhrl. Da die 

Der Rrrnnlung lag dalier die Aufgabc zugrunde, Saule 8 mit einem Adsorplionsmitlel gcfulll isl, wird 

cine 1 riigoniasabtrcnnvorrichlung zu schaffcn, bei die in die Saule cinlrclcnde Probe enlsprcchcnd den 

cicr die Iniicnobcrnache eines Tragcrgastrcnnroiires untcrschicdiichen Affinitaten der Probcnbcstandlcile 

ohnc i:rhnhung des Rohrinnenraumes fiir die wcil- 45 zum Adsorbcnten aufgctrcnnt. Die getrcnnien Koni- 

pchcndc Abtrennung des Tragergases groB gcnug ge- ponenten werden durch den Detektor 9fl nachgew:e- 

niaclu werden kann. ' sen. Der Detektor 9fl erzcugt der Menge der Proben- 

Dic crlindungsgcniaBe rragergasablrennvorrich- komponcnten cntsprechendc elcktrische Signale, die 

Inim (Icr cingan^s gcnannten Arl is! daher gekenn- nach Vcrstiirkung durch den ycrslarkcr 10 zimi 

rcichnci durch cin l-lcmcnl zur Verminderung des 50 Schreiber II gcschickl werden. Dieser crzeugt daher 

(frcicn) Innenraumcs, das ini Tragergastrennrohr so eine Kurve mit den Probenkomponenten entsprechen- 

ungcordnet ist. daf.'i /.wischcn diesein und dem den »Peaks«. Wenn eine Masscnanalysc der vom 

l-Jement ein /Avischenranin gchildel wird. iiber den Ciasclironiatographcn getrennten Probenkomponen- 

dcr i:inlar» mi! dem AuslaM in Verbinilung slehl. ten unter direkter Ankopplung des C'laschromalo- 

Dic Innenoberllaehe des rriigcrgaslrennri>lues 55 graphen an ein Massenspektrometer ausgefiihrl wird, 

kann also gemiiB der Erfindung relativ groB gemaclil ist der Dclcktor des Gaschromatographen nicht un- 

werdeii. ohne daB gleich/eilig der Rohrinnenraum bcdingl erfordcrlich. In einem solchen Fall konnen 

/.unehmcn muB. Das bedeiilel, daB der Wert von Detektor 9f;, Vcrsliirkcr 10 und Schreiber 11 wcgge- 

O/y (wohei O die Innenoberflache des Tragergas- lasscn oder in ihrem Belrieb unlerbrochcn werden. 

irennrohrcs ist und k dessen (freierj Innenraum) 60 Die vom Gaschromatographen 1 getrennten Pro- 

durcli Vcrwendimg eines lUemenlcs /.ur Vermintle- iH^nkomponenlen werden in Uichlung ues Massen- 

rung des freien Innenraumcs groB gemaclil werilen . speklromcters 2 durch das Triigcrgas gelcttet, das 

It-inn. selbsl jedoch im Massenspektrometer iiuBerst un- 

liinc Versliirkung der Triigcrgasabtrcnnung bei erwiin.scht isl. Das Tragergas wird daher zum groBtcn 

gleich/clliger Verhinderiing der f)ilfusion oder Mi- 65 Teil durch die Tragcrgasobtrcnnvorrichtimg 19, die 

seining der getrennten Probenkoniponenlen wiirc im mil dcm (iaschromatographcn und dem Masscnspek- 

Prin/ip audi cinfach durch cine Verringerung des trometcr in Verbindung sleht, abgctfctint. Da das 

< aucruastrcnnrohnlurclimcsscrs ln:i glcich/.ciligcr Masscnspekiromcicr 2 durch nichtgc/cigic I ump- 
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sysieme auf ein hohes Vakuum gebracht isl. werden 
die Probcnkomponenten zusammen mil einer gerin- 
gen Menge des Tragergases durch Vakuumsaugwir- 
kung in das Massenspektrometer 2 eingcfuhrt. Hier 
werden die Probenkomponenten in der [onenquelle s 
13 ionisiert. Die erzeugten lonen werden in Richtung 
der Magnetpole 14 gelenkt und beim Durchgang 
durch das Magnetfeld abhangig von der lonenmasse 
abgelenkt und fokussierL Wenn also das Magnetfeld 
durch ein nichtgezeigtes Abtast- bzw. Durchlauf- lo 
System kontinuierlich geandert wird, treien die ab- 
gelenktcn lonen abhangig von ihrer Masse nachein- 
ander durch den Spalt 15 und werden von dem 
lonenkollektor 16 gesammelt. Am lonenkollektor 16 
sind Mittel zur Erzeugung eines den aufgefangenen 15 
Toncn entsprechenden elektrischen Signals vorgese- 
hen, das durch den Vcrstarker 17 verstarkt und zum 
Schrciber 18 geschickt wird, der dann das Massen- 
spektrum aufzeichnet. 

Fig. 2 und 3 zcigen ein Beispiel ftir eine erfin- ao 
dungsgemafie Tragergasabtrennvorrichtung, die zwi- 
!;chen Gaschromatograph und Massenspektrometer, 
wie 19 gemaB Fig. 1, zu verwenden ist. Ein Trager- 
gastrcnnrohr 20 wird aus gefrittetem Glas mit feinen 
Porcn, in der Gcgend von beispielsweise einigen (im, 35 
hergestellt. Dieses Tragergastrennrohr 20 wird von 
einem Vakuummantc! 21 umschlossen, dessen Innen- 
raum durch cin Pumpsystem 22 evakuicrt wird. An 
den oberen und untcren Enden des Tragergaslrenn- 
roiircs 20 sind jeweils ein EinlaB 23 und ein AuslaU 30 
24 vorgesehen. 

Innerhalb des Tragergaslrennrohres 20 ist ein Eie- 
mcnl 25 zur Vcrminderung des Innenraumes einge- 
baut, in der Wcise. daB zwischen 20 und 25 cin 
Zwischenraum 26 geiasscn wird. Das obere und un- 35 
tere End i des Elementes 25 ist abgerundet und mil 
mchreren Ansatzcn bzw. kleincn Erhebungen 27 und 
28 versehen, iibcr die sich das Element 25 zur Vcr- 
minderung des Fnncnraumes in dem Tragergastrenn- 
rohr 20 abstiitzt, in der Wcise, daQ cine Vcrbindung 40 
zwischen EinlaB 23 und AusIaB 24 aufrechterhaltcn 
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wird. Der EinlaB 23 des Tragergaslrennrohres 20 isi 
mit dem AuslaB des Gaschromatographen zu verbin- 
den und der AuslaB 24 des Rohres20 wird an dt;n 
EinlaB des Mossenspeklromciers angeschlosscn. 

Wenn man nun den Innenraum des Vakuumninn- 
icls 21 mit Hilfe eines Pumpsyslems 22 cvakuiert, so 
wird das Tragergas (im allgemcincn odcr Ho) 
durch die feinen Poren des Tragergastrennrohrcs 20 
nahezu vollstandig entfemt, wenn die Mischung aus 
Tragergas und Probcnkomponentc durch den EinlaB 
23 in den Zwischenraum 26 stromt. Da das Massen- 
spektrometer auf ein relativ hohes Vakuum gebrachi 
ist, werden die durch den Zwischenraum 26 tretcn- 
den Probenkomponenten durch den AuslaB 24 zum 
Massenspektrometer weitergeleitet. 

Durch den Einbau des Elementes 25 zur Vcrmin- 
derung des Innenraumes im Tragergastrennrohr 20 
kann dessen Inncnoberfiaclit ohne Erhohung des 
Innenraumes ausreichcnd grofl gcmacht werden. Einc 
Diffusion oder Mischung der aufgctrcnntcn Proben- 
komponenten im Tragergastrennrohr 20 kann somil 
an^emessen verhindert werden, wiihrend die Tragcr- 
gasabtrennung auffallend gefordcrt werden kann. 
Dariiber hinaus ist es unnotig, das Rohr 20 zur Er- 
hohung seiner Tnnenoberflache zu verlangern. was zu 
Fabrikationsschwierigkeiten Hibrcn wiirde. 

Patentanspruch: 
Tragergasabtrennvorrichtung mit einem Tra- 
gergastrennrohr aus porosem Material, einem 
dieses umschlieBenden Vakuuinmanlel. Mittein 
zur Evakuierung des Innenraumes dieses Mantels 
und einem AuslaB und einem EinlaB an den ent- 
gegcngesetztcn Endcn des Tragergaslrennrohres, 
gekcnnzcichnet durch ein iJcmcnl (25) 
zur Vermindcrung des (frcicn) Innenraumes. das 
im Tragergastrennrohr (20) so angeordnct isi, 
daB zwischen diesem und dem Element (25) cin 
Zwischenraum (26) gebildel wird, Liber den der 
EinlaB (23) mit dem AuslaB (24) in Vcrbindung 
slehl. 
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